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(54) Farbstoffempfangsmaterial fur den Tintenstrahldruck 



(57) Es wird ein Aufzeichnungsmaterial fur den Tin- 
tenstrahldruck beschrieben, das auf einem Trager min- 
destens eine Tintenaufnahmeschicht bestehend aus ei- 
nem Oder mehreren Bindemitteln und einer Mischung 
verschiedener wasserunldslicher, anorganischer Oxide 
der Elemente Aluminium Oder Silizium, von Oxid/hydro- 
xiden des Elements Aluminium Oder von Aluminiumsili- 
katen aufweist, dadurch gekennzeichnet, dass minde- 
stens eines dieser Oxide, Oxid/hydroxide Oder Silikate 
ein Porenvolumen > 40 ml / 1 0Og aufweist und in einer 
Menge von mindestens 8 %, vorzugsweise aber 40 %, 



bezogen auf die Gesamtmenge der wasserunloslichen, 
anorganischen Oxide, der Oxid/hydroxide Oder der Alu- 
miniumsilikate vorhanden 1st, die Primarteilchen der 
wasserunloslichen, anorganischen Komponente mit 
dem gross ten Volumen einen aquivalenten Kugeldurch- 
messer von weniger als 20 nm besitzen und die Primar- 
teilchen der Komponente mit dem kleinsten Volumen ei- 
nen aquivalenten Kugeldurchmesser haben, der gros- 
ser als V 20 des aquivalenten Kugeldurchmessers der 
Primarteilchen der Komponente mit dem grossten Vo- 
lumen ist. 



a. 

LU 



Printed by Joove. 75001 PARIS (FR) 



EP 1 162 076 A1 



Beschreibung 
Technisches Gebiet 

5 [0001 ] Die Erfindung bezieht sich auf Aufzeichnungsmaterialien fur den nntenstrahldruck sowie Beschichtungsmas- 
sen zur Herstellung von Tintenaufnahmeschichten fur dieses Verfahren. Insbesondere bezieht sie sich auf Aufzeich- 
nungsmaterialien, bei denen das darauf aufgezeichnete BikJ in Aufsicht Oder Durchsicht betrachtet wird und welche 
a us einem Trager und mindestens einer darauf auf I iegenden Tintenaufnahmeschicht bestehen , wobei m indestens eine 
dieser Schichten eine Mischung wasserunloslicher, anorganischer Oxide Oder Oxide/hydroxide enthatt. 

w 

Stand der Technik 

[0002] Die heute erhaltlichen Aufzeichnungsmaterialien fur den Tintenstrahldruck erf ullen nicht alle an sie gestellten 
Anforderungen, insbesondere besteht die Notwendigkeit, das Tmtenaufnahmevermdgen, die Tlntenaufnahmege- 

15 schwindigkeit, die Bildqualitat sowie die Licht- und Wasserbestandigkeit weiter zu verbessem. Eine bevorzugte Aus- 
fuhrungsform der Erfindung bezieht sich auf verbesserte Aufzeichnungsmaterialien mit ausgezeichneter Bildqualitat, 
hohem Tintenaufnahmeverrndgen und rascher Tintenaufnahme. Insbesondere werden Aufzeichnungsmaterialien fur 
den Tlntenstrahl gesucht, bei denen die darauf hergestellten Bilder eine gute Wischfestigkeit aufweisen und bei denen 
das Bild auch im Kontakt mit Wasser Oder Licht nicht verandert Oder zerstdrt wird. 

20 [0003] Es gibt zwei unterschiedliche Verfahren beim Tintenstrahldruck, namlich den kontinuierlichen und den nicht- 
kontinuierlichen Tintenstrahldruck. 

[0004] Beim kontinuierlichen Tintenstrahldruck wird unter Druck aus einer Duse ein Tintenstrahl erzeugt, der in einem 
gewissen Abstand von der Duse in einzelne Tropfchen zerfailt. Die einzelnen Trdpfchen werden auf Grund vorgege- 
bener digitaler Daten elektrisch aufgeladen und je nachdem, ob eine Bildstelle bedruckt Oder nicht bedruckt werden 
25 soil, nach dem Durchgang durch ein statisches elektrisches Feld in einen Auffangbehalter abgelenkt Oder auf eine 
bestimmte Stelle auf dem Aufzeichnungsmaterial gebracht. 

[0005] Beim nichtkontinuierlichen Verfahren, dem sogenannten "Drop-on-demand"- Verfahren, wird ein Tintentrdpf- 
chen auf Grund vorgegebener digitaler. Daten aus einer Duse ausgestossen und auf die gewunschte Stelle auf dem 
Aufzeichnungsmaterial aufgebracht. Ein Tropfchen wird nur dann erzeugt und ausgestossen, wenn ein Bildpunkt dar- 
30 gestellt werden muss. 

[0006] Die Erfindung bezieht sich auf Aufzeichnungsmaterialien und Beschichtungsmassen, die in beiden Verfahren 
verwendet werden konnen. 

[0007] An Aufzeichnungsmaterialien fur den Tintenstrahldruck werden hohe Anspruche gestellt. Das erzeugte Bild 
muss unter anderem die folgenden Eigenschaften aufweisen: 

35 

- Hohe Aufldsung 
Hohe Farbdichte 
Gute Farbwiedergabe 
Gute Wischfestigkeit 

40 - Gute Wasserfestigkeit 

- Hohe Lichtechtheit 

[0008] Urn dies zu erreichen, mussen die folgenden Bedingungen erfultt werden: 

45 1 . Die Tlnte muss vom Aufzeichnungsmaterial rasch absorbiert werden. 

2. Die aufgespritzten Tintentrdpfchen mussen auf dem Aufzeichnungsmaterial kreisfdrmig und genau begrenzt 
auseinanderlaufen. 

3. Die Fa rbstoff diffusion im Aufzeichnungsmaterial muss gering sein, damit der 

Durchmesser der Farbpunkte nicht mehr als ndtig vergrdssert wird. 
50 4. Ein Tintenpunkt darf beim Uberlappen mit einem vomer aufgebrachten Tintenpunkt diesen nicht beeintrachtigen 

oder verwischen. 

5. Das Aufzeichnungsmaterial muss eine Oberflache aufweisen, die eine hohe 

Dichte und Brillanz der Farben erm6glicht. 

6. Das Aufzeichnungsmaterial muss vor und nach dem Bedrucken hervorragende physikalische Eigenschaften 
55 aufweisen. 

[0009] Es handelt sich zum Teil urn sich widersprechende Anforderungen, so bedeutet beispielsweise eine sehr 
schnelle Tintenaufnahme haufig eine Beeintrachtigung der Wischfestigkeit. 
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[001 0] Ausgehend von den an das Aufzeichnungsmaterial gestellten Forderungen werden trotzdem Wege gesucht, 
die zu einem Bild mit moglichst hoher Fartxiichte bei moglichst hoher Wischfestigkeit f uhren. Die besten Eigenschaften 
werden mit Aufzeichnungsmaterialien erreicht, bei denen auf einem Trager mindestens eine spezielle Tintenaufnah- 
meschicht aufgebracht ist. 

5 [001 1 ] In den Patentanmeldungen EP 0'298'424, EP 0*407720, EP 0*622'244 und JP 60-245'588 werden Aufzeich- 
nungsmaterialien fur den Tintenstrahldruck vorgeschlagen, in dem die Tlntenaufnahmeschicht kolloidales Aluminium- 
oxid/hydroxid mit Pseudobohmit-Struktur als wasserunldsliches, anorganisches, poroses Oxid enthalt Pseudobohmit 
ist ein Agglomerat von kolloidalen Teilchen von Aluminiumoxid/hydroxid der Formel Afe0 3 • n H 2 0 (n= 1 bis 1 .5). 
[0012] In der Patentanmeldung EP 0'875 , 394 werden Aufzeichnungsmaterialien fur den Tlntenstrahldruck vorge- 

10 schlagen, in dem die Tintenaufnahmeschicht ein wasserunldsliches, anorganisches, poroses Aluminiumoxid/hydroxid 
enthalt, das eines Oder mehrere Elemente der Ordnungszahl 57 bis 71 des periodischen Systems der Elemente enthalt 
[0013] In der Patentanmeldung WO 00-02736 wird ein Aufzeichnungsmaterial fur den Tintenstrahldruck beschrie- 
ben, in dem die Tintenaufnahmeschicht eine Mischung von Siliziumdioxid und Aluminiumoxid/hydroxid (Sol mit 23% 
AI 2 C>3) enthalt. 

15 [0014] In der Patentanmeldung EP 0777*014 werden Pigmentschichten als Uberzug fur Papiere beschrieben, die 
eine Mischung eines groben anorganischen Pigments (Grosse 2 jim bis 4 • m) und eines feinen anorganischen Pig- 
ments enthalten, wobei der logarrthmische Unterschied der mittieren Komgrossen der beiden Pigmente mindestens 
0.5 betragt Verwendete Pigmente sind nicht-pordses Calciumcarbonat Oder Kaolin. 

[0015] Aufzeichnungsmaterialien, die solche pordsen Oxide Oder Oxid/hydroxide enthalten, absorbieren wassrige 
20 Tinten wesentlich rascher als Aufzeichnungsmaterialien, die keine solchen Substanzen enthalten. Die Aufnahmeka- 
pazitat ist in vielen Fallen aber noch ungenugend. Im weiteren tendieren solche Aufzeichnungsmaterialien zu unge- 
nugenderTransparenz und zu Bruchigkeit. 

Zusammenfassung der Erfindung 

25 

[001 6] Ein Ziel der Erfindung ist die Bereitstellung von Aufzeichnungsmaterialien fur den Tintenstrahldruck, die neben 
einem hohen Tintenaufnahmevermdgen verbunden mit einer raschen Tlntenaufnahme eine hervorragende Bildqualitat 
aufweisen. * 

[0017] Ein weiteres Ziel der Erfindung ist die. Bereitstellung solcher Aufzeichnungsmaterialien fur den Tlntenstrahl- 
30 druck, die mit den meisten heute auf dem Markt erhaltlichen Tlntenstrahldruckem eine hervorragende Bildqualitat 
ergeben. 

[001 8] Ein weiteres Ziel der Erfindung ist die Bereitstellung von Aufzeichnungsmaterialien fur den Tlntenstrahldruck 
mitwenigstens einer Tintenaufnahmeschicht, die eine Mischung wasserunldslicher, anorganischer Oxide der Elemente 
Aluminium Oder Silizium Oder Oxid/hydroxide des Elements Aluminium enthalt, wobei mindestens eines dieser Oxide 

35 oder Oxid/hydroxide poros ist 

[001 9] Ein weiteres Ziel der Erfindung ist, solche Tintenaufnahmeschichten derart herzustellen, dass die wasserun- 
ldslichen, anorganischen Oxide oder Oxid/hydroxide als Festkdrper eingesetzt werden kdnnen. 
[0020] Geldst wird diese Aufgabe durch ein Aufzeichnungsmaterial fur den Tintenstrahldruck, das in wenigstens 
einer Tintenaufnahmeschicht neben einem Oder mehreren Bindemitteln eine Mischung verschiedener wasserunldsli- 

40 cher, anorganischer Oxide der Elemente Aluminium oder Silizium oder Oxid/hydroxide des Elements Aluminium oder 
Aluminiumsilikate mit unterschiedlichen chemischen und / oder morphologischen Eigenschaften enthalt, wobei min- 
destens eines dieser Oxide, Oxid/hydroxide Oder Silikate poros ist. Die Menge dieses pordsen, wasserunldslichen, 
anorganischen Oxids oder Oxid/hydroxids betragt mindestens 8 %, vorzugsweise aber mindestens 40 % der Gesamt- 
menge aller vorhin genannten wasserunldslichen, anorganischen Oxide, Oxid/hydroxide oder Silikate. Die verschie- 

45 denen wasserunlSslichen, anorganischen Oxide, Oxid/hydroxide oder Silikate sind von ahnlicher Grdsse. 

[0021] T- oder 5-Aluminiumoxid, Aluminiumoxid/hydroxid, mit Elementen aus der Gruppe der Seltenen Erden des 
Periodischen Systems der Elemente dotiertes Aluminiumoxid/hydroxid oder Siliziumdioxid sind bevorzugte wasserun- 
Idsliche, anorganische Oxide oder Oxid/hydroxide. Diese Substanzen existieren in vielen Fallen in einer pordsen und 
einer nicht-pordsen Form. 

so [0022] Daneben enthalten die Tintenaufnahmeschichten ein oder mehrere Bindemittel. 

[0023] Bevorzugte Bindemittel sind Gelatine, Polyvinyls kohol, Abkommlinge des Polyvinylalkohols, Polyvinylpyrroli- 
don oder Mischungen davon in einer Menge von vorzugsweise 5 bis 50 Gewichtsprozent bezogen auf die Gesamt- 
menge der wasserunldslichen, anorganischen Oxide, Oxid/hydroxide und Silikate. 
[0024] Besonders bevorzugt sind filmbildende Bindemittel oder Bindemittel in Latexform. 

55 [0025] Die Tintenaufnahmeschichten kdnnen zusatzlich noch ein Vemetzungsmittel fur das oder die Bindemittel ent- 
halten, Netzmittel, Fullstoffe, naturliche oder kunstliche Polymere sowie weitere dem Fachmann bekannte Verbindun- 
gen, die die bildmassigen und / oder physikalischen Eigenschaften des Bildes verbessem, wie beispielsweise UV- 
Absorber, optische Aufheller, Lichtstabilisatoren, Antioxidantien, Feuchthaltemittel, Distanzhalter usw. 
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[0026] Die Erfindung wird in der folgenden ausfuhrlichen Beschreibung naher erlautert. 
Ausfuhrliche Beschreibung der Erfindung 

5 [0027] Wir haben nun gefunden, dass der Zusatz von Mischungen verschiedener wasserunldslicher, anorganischer 
Oxide der Elemente Aluminium Oder Silizium, von Oxid/hydroxiden des Elements Aluminium Oder von Aluminiumsili- 
katen von vergleichbarer Grosse, jedoch mit unterschiedlichen chemischen und / oder morphologischen Eigenschaf- 
ten, zu einer Tlntenaufnahmeschicht die Aufnahmekapazitat solcher Aufzeichnungsmaterialien fur wassrige Tlnten 
stark erhdht. Der teilweise Ersatz der pordsen, anorganischen Oxide/hydroxide in den Tintenaufnahmeschichten von 

10 Aufzeichnungsmaterialien, wie sie in den Patentanmeldungen EP 0/298'424, EP 0*407720, EP 0*622*244, EP 0'875 , 394 
und JP 60-245*588 beschrieben wurden, durch nicht-porose Oxide, Oxid/hydroxide Oder Silikate fuhrt zu einer Erho- 
hung der Tintenaufnahmekapazitat und nicht zu einer Abnahmen, wie zu erwarten ware. Erfindungsgemasse Aufzeich- 
nungsmaterialien zeigen auch eine verbesserte Transparenz und eine geringere Tendenz zur Rissbildung. 
[0028] Der Zusatz von Mischungen verschiedener wasserunldslicher, anorganischer Oxide der Elemente Aluminium 

is oder Silizium, von Oxid/hydroxiden des Elements Aluminium oder von Aluminiumsilikaten von vergleichbarer Grdsse 
und mit unterschiedlichen chemischen und / Oder morphologischen Eigenschaften ergibt ausgezeichnete Tintenauf- 
nahmeschichten fur Aufzeichnungsmaterialien fur den Tintenstrahldruck, wenn sie in dieselbe Schicht zusammen mit 
einem oder mehreren Bindemitteln eingebracht werden. Mindestens eines dieser Oxide, Oxid/hydroxide oder Silikate 
muss poros sein. Seine Menge betrdgt mindestens 8 % der Gesamtmenge dieser wasserunloslichen, anorganischen 

20 Oxide, Oxid/hydroxide oder Silikate in dieser Schicht 

[0029] Bevorzugt enthalt diese Schicht diese pordsen, wasserunloslichen, anorganischen Oxide, Oxid/hydroxide 
Oder Silikate in einer Menge von mindestens 40 % der Gesamtmenge aller wasserunloslichen, anorganischen Oxide, 
Oxid/hydroxide oder Silikate dieser Schicht. 

[0030] Die Porositat der wasserunldslichen, anorganischen Oxide oder Oxid/hydroxide wurde mittels der BET-lso- 
25 therme bestimmt, wie es in G. M. Barrow, "Physical Chemistry", 2. Ausgabe, McGraw-Hill Book Company, 1 966, Seiten 
764 - 765 beschrieben ist. Bei nntenaufnahmeschichten fur den Tintenstrahldruck hat sich herausgestellt, dass nur 
der Zusatz von pordsen Substanzen, deren Porenvolumen > 40 ml / 100 g ist, die Aufnahmegeschwindigkeit und die 
Aufnahmekapazitat wassriger Tinten wesentlich erhdht. Soiche Substanzen werden im weiteren als "poros" bezeichnet, 
wahrend Substanzen mit einem Porenvolumen < 40 mi / 100 g im weiteren als "nicht-pords" zu betrachten sind. 
30 [0031] Die Grosse der Primarteilchen dieser wasserunloslichen, anorganischen Oxide, Oxid/hydroxide Oder Silikate, 
wie sie durch Transmissionselektronenmikroskopie bestimmt werden kann, liegt im Nanometerbereich. Die Grosse 
unregelmassig geformter Primarteilchen wird als Durchmesser einer Kugel angegeben, das das gleiche Volumen wie 
das unregelmassig geformte Primarteilchen hat. 

[0032] Diese Primarteilchen haben einen aquivalenten Kugetdurchmesser, der fur die Mischungskomponente mit 
35 dem grossten Volumen kleiner als 20 nm ist. Die Mischungskomponente mit dem kleinsten Volumen hat einen aqui- 
valenten Kugeldurchmesser, der grdsser als 1/20 des aquivalenten Kugeldurchmessers der Mischungskomponente 
mit dem grossten Volumen ist. 

[0033] Bevorzugt sind Mischungen, bei denen die Primarteilchen einen aquivalenten Kugeldurchmesser besitzen, 
der fur die Mischungskomponente mit dem grdssten Volumen kleiner als 15 nm ist und die Mischungskomponente mit 
40 dem kleinsten Volumen einen aquivalenten Kugeldurchmesser hat, der grdsser als 1/1 0 des aquivalenten Kugeldurch- 
messers der Mischungskomponente mit dem grdssten Volumen ist. 

[0034] Bevorzugt als wasserunldsliche, anorganische Oxide sind T- Oder 5-Aiuminiumoxid oder Siliziumdioxid, als 
wasserunldsiiche, anorganische Oxid/hydroxide Aluminiumoxid/hydroxid oder mit Elementen aus der Gruppe der Sel- 
tenen Erden des Periodischen Systems der Elemente dotiertes Aluminiumoxid/hydroxid. Das Siliziumdioxid kann po- 
45 sttiv oder negativ geladen sein. Als wasserunldsliches, anorganisches Aluminiumsilikat kann Imogolit, ein naturlich 
vorkommendes hydratisiertes faserfdrmiges Aluminiumsilikatpolymer der Zusammensetzung (OH)3AI 2 0 3 SiOH, ver- 
wendet werden. Imogolit-Fasem kdnnen auch synthetisch hergestellt werden. 

[0035] Bevorzugt als wasserunldsliche, anorganische, pordse Oxide mit einem Porenvolumen > 40 ml / 100 g sind 
T- oder 5- Aluminiumoxid oder Siliziumdioxid, als wasserunldsliche, anorganische pordse Oxid/hydroxide mit einem 
50 Porenvolumen > 40 ml / 1 00 g Aluminiumoxid/hydroxid oder mit Elementen aus der Gruppe der Seltenen Erden des 
Periodischen Systems der Elemente dotiertes Aluminiumoxid/hydroxid. 

[0036] Vorzugsweise enthait das mit Elementen aus der Gruppe der Seltenen Erden des Periodischen Systems der 
Elemente dotierte Aluminiumoxid/hydroxid die Elemente der Ordnungszahl 57 bis 71 in einer Menge zwischen 0.04 
und 4.2 Molprozent bezogen auf AI2O3. 
55 [0037] Die folgenden Mischungen sind bevorzugt: 

- Aiuminiumoxid/hydroxid (poros) mit y- Oder 5- Aluminiumoxid (pords) 

- Aluminiumoxid/hydroxid (pords) mit Siliziumdioxid (pords) 
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- T- Oder S- AJuminiumoxid (poros) mit Siliziumdioxid (poros) 
Aluminiumoxid/hydroxid (poros) mit Siliziumdioxid (nicht-poros) 

Y- oder S- Aluminiumoxid (poros) mit Aluminiumoxid/hydroxid (nicht-poros) 
Aluminiumoxid/hydroxid (poros) mit Aluminiumoxid/hydroxid (nicht-poros) 
5 - Aluminiumoxid/hydroxid (poros) mit Imogolit (nicht-poros) 

- y- Oder 5- Aluminiumoxid (poros) mit Imogolit (nicht-pords) 
Siliziumdioxid (pords) mit Imogolit (nicht-poros) 

[0038] Besonders bevorzugt in diesen Mischungen ist mit Elementen aus der Gruppe der Seltenen Erden des Pe- 
10 riodischen Systems der Elemente dotiertes poroses Aluminiumoxid/hydroxid Oder poroses positiv geladenes Silizium- 
dioxid. 

[0039] Die Primarteilchen der wasserunloslichen, anorganischen Oxide, Oxid/hydroxide oder Silikate konnen die 
Form von Plattchen, von Stabchen, Kugelchen oder Fasem besitzen. Als Mischungskomponenten werden bevorzugt 
Substanzen verwendet, die eine unterschiedliche Form besitzen. Plattchen kdnnen durch ihren Formfaktor naher cha- 
ts rakterisiert werden, der das Verhaltnis zwischen der Plattchendicke und dem Plattchendurchmesser angibt 
[0040] Besonders bevorzugt sind die folgenden Kombinationen: 

Kugelchen und Plattchen 
Kugelchen und Stabchen 
20 - Plattchen und Fasem 
Kugelchen und Fasem 

[0041] Beispiel fur kugelformige Teilchen ist Siliziumdioxid, entweder positiv oder negativ geladen. 
[0042] Beispiele fur stabchenformige Teilchen sind Aluminiumoxid/hydroxid oder mit Elementen aus der Gruppe der 
25 Seltenen Erden des Periodischen Systems der Elemente dotiertes Aluminiumoxid/hydroxid. 

[0043] Beispiele fur plattchenfdrmige Teilchen sind Aluminiumoxid/hydroxid mit einem Formfaktor von 4 bis 8 oder 
Y- oder 8- Aluminiumoxid mit einem Formfaktor von 1 .5 bis 3. 
[0044] Beispiel fur faserformige Teilchen ist Imogolit. 

[0045] Die Bindemittel sind im allgemeinen wasseriSsliche Polymere. Besonders bevorzugt sind filmbildende Poly-, 

30 mere oder Polymere in Latexform. 

[0046] Die wasserldslichen Polymere umfassen z. B. naturliche oder daraus hergestellte modifizierte Verbindungen 
wie Albumin, Gelatine, Kasein, Starke, Gummi arabicum, Natrium- oder Kaliumalginat, Hydroxyethylcellulose, Car- 
boxy methylcellulose, a-, 0- oder T-Cyclodextrin usw. Wenn eines der wasserldslichen Polymere Gelatine ist, so konnen 
alle bekannten Gelatinetypen verwendet werden, wie saure Schweinehautgelatine oder alkalische Knochengelatine, 

35 sauer oder basisch hydrolisierte Gelatinen, wie auch substituierte Gelatinen, beispielsweise phthalierte, acetylierte 
oder carbamoylierte Gelatine, oder mit Trimellitsaureanhydrid umgesetzte Gelatine. 
[0047] Ein bevorzugtes naturliches Bindemittel ist Gelatine. 

[0048] Synthetische Bindemittel kdnnen ebenfalls verwendet werden und umfassen beispielsweise Polyvinylalkohol, 
vollstandig oder teilweise verseifte Verbindungen von Copolymeren aus Vinylacetat und anderen Monomeren; Homo- 

40 polymere oder Copolymere von ungesattigten Carbonsauren wie (Meth)acrylsaure, Maleinsaure, Crotonsaure usw.; 
Homopolymere oder Copolymere aus sulfonierten Vinylmonomeren wie z. B. Vinylsulfonsaure, Styrolsulfonsaure usw. 
Ebenfalls konnen Homopolymere oder Copolymere aus Vinylmonomeren von (Meth)acrylamid; Homopolymere Oder 
Copolymere anderer Monomerer mit Ethylenoxid; Polyurethane; Polyacrylamide; wasserldsliche Nylonpolymere; Po- 
lyvinylpyrrolidon; Polyester; Polyvinyllactame; Acrylamidpolymere; substituierter Polyvinylalkohol; Polyvinylacetale; 

45 Polymere aus Alkyl- und Sulfoalkylacrylaten und -methacrylaten; hydrolisierte Polyvinylacetate; Polyamide; Polyvinyl- 
pyridine; Polyacrylsaure; Copolymere mit Maleinsaureanhydrid; Polyalkylenoxide; Copolymere mit Methacrylamid und 
Copolymere mit Maleinsaure eingesetzt werden. Alle diese Polymere konnen auch als Mischungen verwendet werden. 
[0049] Bevorzugte synthetische Bindemittel sind Polyvinylalkohol, Derivate des Polyvinylalkohols, Polyvinylpyrroli- 
don oder Mischpolymere dieser Verbindungen. 

so [0050] Diese Polymere kdnnen mit wasserunloslichen naturiichen oder synthetischen hochmolekularen Verbindun- 
gen gemischt werden, insbesondere mit Acryllatices oder Styrolacryllatices. 

[0051 ] Obwohl wasserunldsliche Bindemittel nicht explizit beansprucht werden, so sollen wasserunldsliche Polymere 
trotzdem als Systembestandteil angesehen werden. 

[0052] Die oben erwahnten Polymere mit vemetzbaren Gruppen kdnnen mit Hilfe eines Vemetzers oder Harters zu 
55 praktisch wasserunloslichen Schichten umgesetzt werden. Solche Vernetzungen konnen kovalent oder ionisch sein. 
Die Vernetzung oder Hartung der Schichten erlaubt eine Veranderung der physikalischen Schichteigenschaften, wie 
z. B. der Flussigkeitsaufnahme, oder der Widerstandsfahigkeit gegen Schichtverletzungen. 
[0053] Die Vernetzer und Harter werden auf Grund der zu vemetzenden wasserloslichen Polymere ausgesucht. 
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[0054] Organische Vemetzer und Harter umfassen beispielsweise Aldehyde (wie Formaldehyd, Gtyoxal oder Gluta- 
raldehyd); N-Methylolverbindungen (wie Dimethylolhamstoff Oder Methylol-Dimethylhydantoin); Dioxane (wie 2,3-Dh 
hydroxydioxan); reaktive Vinylverbindungen (wie 1,3,5-Trisacrytoyl-Hexahydro-s-Triazin oder Bis-(Vinylsulfonyl)me- 
thylether), reaktive Halogen verb indungen (wie 2,4-Dichloro-6-Hydroxy-s-Triazin); Epoxide; Aziridine; Carbamoylpyri- 
5 dinverbindungen, Melaminharze oder Mischungen zweier oder mehrerer dieser erwahnten vemetzenden Verbindun- 
gen. 

[0055] Anorganische Vemetzer und Harter umfassen beispielsweise Chromalaun, Aluminiumalaun, Borsaure oder 
Borate. 

[0056] Die Schichten kdnnen auch reaktive Substanzen enthalten, die unter Einwirkung von UV- oder IR-Licht, Elek- 
10 tronenstrahlen, Rdntgenstrahlen oder Warme die Schichten vemetzen. 

[0057] Die erfindungsgemassen Aufzeichnungsmaterialien fur den Tintenstrahldruck konnen neben der Tintenauf- 
nahmeschicht gegebenenfalls weitere Schichten und Hilfsschichten enthalten, entweder oberhalb oder untemalb der 
Ttntenaufnahmeschicht. 

[0058] Die Schichten kdnnen durch den Zusatz von Fullstoffen modifiziert werden. Mdgliche Fullstoffe sind z. B. 

is Kaolin, Ca- oder Ba-Carbonate, SiliziumdioxkJ, Titandioxid, Bentonite, Zeolite, Aluminiumsilikat, Calciumsilikat oder 
kolloidales Siliziumdioxid. Auch inerte organische Partikeln wie z. B. Kunststoffkugelchen konnen verwendet werden. 
Diese Kugelchen konnen aus Polyacrylaten, Polyacrylamiden, Polystyrol oder verschiedenen Copolymeren aus Acry- 
laten und Styrol bestehen. Die Fullstoffe werden auf Grund des beabsichtigten Gebrauchs der hergestellten Bilder 
ausgewahlt. Einige dieser Fullstoffe konnen in transparenten Mate rial ien nicht verwendet werden. Sie konnen aber 

20 positive Wirkungen in Aufsichtsmaterialien besitzen. Sehr oft erreicht man mit dem Einsatz solcher Fullstoffe eine 
gewunschte matte Oberflache. 

[0059] Die Aufzeichnungsmaterialien kdnnen neben den Mischungen der pordsen anorganischen Verbindungen in 
der Tintenauf nahmeschicht zusatzlich Idstiche Metallsalze enthalten, beispielsweise Erdalkalisalze oder Salze der sel- 
tenen Erden. 

25 [0060] In den erfindungsgemassen Aufzeichnungsmaterialien ist mindestens eine Tintenauf nahmeschicht auf einen 
Trager aufgebracht. Eine grosse Vielfalt an Tragem ist bekannt und wird auch eingesetzt. So kdnnen alle Trager, die 
bei der Herstellung von photographischen Materialien verwendet werden, eingesetzt werden. Verwendet werden z. B. 
transparente Trager aus Celluloseestem wie Cetlulosetriacetat, Celluloseacetat, Cellulosepropionat, oder Ceilulosea- 
cetat/butyrat, Polyester wie Polyethylenterephthalat, Polyamide, Polycarbonate, Polyimide, Polyolefine; Polyvinylace- 

30 tale, Polyether, Polyvinylchlorid und Polyvinylsulfone. Bevorzugt werden Polyester, insbesondere Polyethylenter- 
ephthalat wegen ihrer ausgezeichneten Dimensionsstabilitat. Bei den in der photographischen Industrie eingesetzten 
opaken Tragem konnen z. B. Barytpapier, mit Polyolefinen beschichtete Papiere oder weissopake Polyester wie z. B. 
Melinex® der Firma DuPont eingesetzt werden. Besonders bevorzugt sind polyolef in beschichtete Papiere Oder weis- 
sopaker Polyester. 

35 [0061 ] Es ist vorteilhaft, diese Trager, insbesondere Polyester, vor dem Beguss mit einer Substrierschicht zu verse- 
hen, urn die Haftung der Tlntenaufnahmeschichten oder anderer Schichten auf dem Trager zu verbessem. Solche 
Substrierschichten sind in der photographischen Industrie wohlbekannt und enthalten z. B. Terpofymere aus Vinyli- 
denchlorid, Acrylnitril und Acrylsaure oder aus Vinylidenchlorid, Methylacrylat und Itaconsaure. 
[0062] Ebenfalls als Trager kdnnen unbeschichtete Papiere verschiedener Typen verwendet werden, die in ihrer 

40 Zusammensetzung und in ihren Eigenschaften grosse Unterschiede aufweisen konnen. Pigmentierte Papiere und 
Hochglanzpapiere kdnnen ebenfalls verwendet werden, wie auch Metallfolien, beispielsweise aus Aluminium. 
[0063] Die erfindungsgemassen Tlntenaufnahmeschichten werden im allgemeinen aus wassrigen Ldsungen oder 
Dispersionen, die alle ndtigen Komponenten enthalten, gegossen. In vielen Fallen werden Netzmittel als Begusshilfs- 
mittel zugesetzt, urn das Giessverhalten und die Schichtgletchmassigkeit zu verbessem. Neben ihrer Wirkung wahrend 

45 des Giessvorgangs kdnnen diese Verbindungen auch einen Einfluss auf die Bildqualitat haben und kdnnen deshalb 
dementsprechend ausgewahlt werden. Obwohl solche oberflachenaktiven Verbindungen in der Erfindung nicht bean- 
sprucht werden, bilden sie trotzdem einen wesentlichen Bestandteil der Erfindung. 

[0064] Zusatzlich zu den schon erwahnten Bestandteilen kdnnen die erfindungsgemassen Aufzeichnungsmateria- 
lien zusatzliche Verbindungen enthalten, urn seine Eigenschaften weiter zu verbessem, so beispielsweise optische 
50 Aufheller zur Verbesserung des Weissgrades, wie beispielsweise Stilbene, Cumarine, Triazine, Oxazole Oder weitere 
dem Fachmann bekannte Verbindungen. 

[0065] Zur Verbesserung der Lichtechtheit kdnnen UV-Absorber, wie beispielsweise Benztriazole, Benzophenone, 
Thiazolidone, Oxazole, Thiazole oder weitere dem Fachmann bekannte Verbindungen verwendet werden. Die Menge 
des UV-Absorbers betragt 200 - 2000 mg/m 2 , vorzugsweise 400 - 1000 mg/m 2 . Der UV-Absorber kann in jede Schicht 
55 des erfindungsgemassen Aufzeichnungsmate rials eingebracht werden, besonders vorteilhaft ist aber, wenn er in die 
oberste Schicht eingebracht wird. 

[0066] Es ist weiter bekannt, dass die im Tintenstrahldruck hergestellten Bilder durch den Zusatz von Stabilisatoren 
und Antioxidantien geschutzt werden kdnnen. Beispiele solcher Verbindungen sind sterisch gehinderte Phenole, ste- 



6 



EP1 162 076 A1 



risch gehinderte Amine, Chromanole, reduzierende Verbindungen wie Ascorbinsaure usw. Die erwahnten Verbindun- 
gen konnen ats wassrige Losungen zu den Giesslosungen zugesetzt werden. Falls die Verbindungen nicht genugend 
wasseridslich sind, konnen sie durch andere, bekannte Verfahren in die Giesslosungen eingebracht werden. So konnen 
die Verbindungen beispielsweise in einem mit Wasser mtschbaren organischen Losungsmitte! wie z. B. niedere Alko- 
5 hole, Glykole, Ketone, Ester Oder Amide gelost werden. Es ist auch mdglich, die Vert)indungen als feinkdrnige Disper- 
sionen, als Olemulsionen, als Cyclodextran-Einschlussverbindungen oder als Latex, der die Verbindung enthalt, in die 
Giesslosung einzubringen. 

[0067] Nonmalerweise haben die erfindungsgemassen Tintenaufnahmeschichten eine Trockenschichtdicke von 0.5 
um bis 100 urn, insbesondere 5 bis 50 urn. 

10 [0068] Die Giesslosungen konnen auf verschiedene Arten auf den Trager aufgebracht werden. Die Giessverfahren 
schliessen beispielsweise den Extrusionsguss, den Luftmesserguss, den Schlrizguss, den Kaskadenguss und den 
Vorhangguss ein. Die Giesslosungen konnen auch mit einem Spruhverfahren aufgebracht werden. Die Tintenaufnah- 
meschichten konnen aus mehreren Einzelschichten bestehen, die einzeln nacheinander oder gemeinsam aufgebracht 
werden konnen. Ein Trager kann auch beidseitig mit Tintenaufnahmeschichten begossen werden. Es ist auch mdglich, 

is auf der Ruckseite eine antistatische Schicht oder eine Schicht zur Verbesserung der Planlage aufzubringen. Das ge- 
wahlte Giessverfahren schrankt die Erfindung aber in keiner Art und Weise ein. 

[0069] Tinten fur den Tintenstrahldruck bestehen im wesentlichen aus einer flussigen Tragersubstanz und einem 
darin geldsten oder dispergierten Farbstoff Oder Pigment. Die flussige Tragersubstanz fur Tlntenstrahldrucktinten ist 
im allgemeinen Wasser oder eine Mischung aus Wasser und einem mit Wasser mischbaren Losungsm'rttel wie Ethy- 
20 lenglykol, Glykole mit hflherem Molekulargewicht, Glycerin, Dipropylenglykol, Polyethylenglykol, Amide, Polyvinylpyr- 
rolidon, N-Methylpyrrolidon, Cyclohexylpyrrolidon, Carbonsauren und deren Ester, Ether, Alkohole, organische Sulf- 
oxide, Sulfolan, Dimethylformamid, Dimethylsulfoxid, Cellosolve, Polyurethane, Acrylate usw. 
[0070] Die nichtwassrigen Tinten bestandteile dienen allgemein als Feuchthatter, Hilfsldsungsmittel, Viskositatsreg- 
ler, Eindringhilfsmittel oder Trocknungsbeschleuniger. Die organischen Verbindungen besitzen meistens einen Siede- 
25 punkt, der uber dem von Wasser liegt. Tinten fur den kontinuierlichen Tintenstrahldruck kfinnen weiter anorganische 
oder organische Salze zur Erhdhung der Leitfahtgkeit enthalten. Beispiele solcher Salze sind Nitrate, Chloride, Phos- 
phate, und die wasseridslichen Salze wasserldslicher organischer Sauren wie Acetate, Oxalate und Citrate. Die Farb- 
r ~ stoffe oder Pigmente, die zur Herstellung der zusammen mit den erfindungsgemassen Aufzeichnungsmaterialien ver- 
>-^y, .y. we ndbaren Tinten eingesetzt werden konnen, beinhalten praktisch alle bekannten Klassen dieser farbigen Verbindun- 
• 30 geri. Typische Beispiele verwendeter Farbstoffe oder Pigment sind in der Patentanmeldung EP 0'559'324 aufgefuhrt. 
y " Die erfindungsgemassen Aufzeichnungsmaterialien konnen mit fast alien dem Stand der Technik entsprechenden Tin- 
ten verwendet werden. 

[0071] Zusatzlich kdnnen die Tinten weitere Zusatze wie oberflachenaktive Substanzen, optische Aufheller, UV-Ab- 
sorber, Lichtstabilisatoren, Konservierungsmittel und polymere Verbindungen enthalten. 
35 [0072] Die Beschreibung der Tinten dient nur als Illustration und ist in Bezug auf die Erfindung in keiner Weise 
einschrankend. 

[0073] Die folgenden Verfahren wurden zur Prufung und zum Vergleich der hier beschriebenen Aufzeichnungsma- 
terialien verwendet. 

Bildhomogenitat 

[0074] Auf die erfindungsgemassen Aufzeichnungsmaterialien, wie sie in den folgenden Beispielen beschrieben 
werden, wurden mit einem Tintenstrahldrucker EPSON STYLUS™ COLOR 500 im Transparent-Modus mit Originaltin- 
ten elfstufige Farbkeile in den 7 Farben Blaugrun, Purpur, Gelb, Schwarz, Rot, GrOn und Blau gedruckt, wobei die 
45 Tropfchenzahl von Stufe 1 (100 %) zu Stufe 10 (10 %) linear abnimmt Stufe 11 hat eine Trdpfchenzahl von 5 %. Auf 
einem Leuchttisch wurden anschliessend die inhomogenen Farbfelder gezahlt. Grosse Zahlen bedeuten schlechte 
Bildhomogenitat (grosse Anzahl inhomogener Felder). Bei perfekter Bildqualitat wird die Zahl Null erhalten, da keines 
der gedruckten Felder inhomogen ist. 

50 Farbausbluten 

[0075] Auf die erfindungsgemassen Aufzeichnungsmaterialien wurden mit einem Tintenstrahldrucker EPSON STY- 
LUS™ COLOR 500 im Transparent-Modus mit Originaltinten direkt aneinander angrenzende Farbfelder mit 100 % 
Trdpfchendichte gedruckt. Das Farbausbluten wurde anhand einer Notenskala von 1 (sehr starkes Farbausbluten) bis 
55 5 (kein Farbausbluten) in den aneinandergrenzenden Farbfeldem Blau / Gelb, Grun / Purpur und Rot /Blaugrun be- 
urteilt. 

[0076] In den folgenden Beispielen wurden die in Tabelle 1 aufgefuhrten Substanzen verwendet, deren chemische 
und morphologische Eigenschaften kurz charakterisiert sind. 
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[0077] Die Porenvolumen wurden nach dem in G. M. Barrow, 'Physical Chemistry - , zweite Ausgabe, McGraw-Hill 
Book Company, 1966, Seiten 764 - 765 beschriebenen Verfahren bestimmt. 

[0078] Die Grosse und die Form der Primarteilchen wurden mittels Transmissionselektronenmikroskopie bestimmt 
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[0079] Als Bindemittel wurde Polyvinylalkohol mit einem Hydrolysegrad von 98 - 99 % und einem Molekulargewicht 
85*000 bis 146*000 verwendet, der bei ALDRICH Chemie, Buchs, Schweiz erhaltlich ist. 

[0080] Die Gusse wurden hergestellt, indem 100 g/m 2 der im folgenden beschriebenen Giesslosung bei einer Tem- 
peratur von 40° C auf einen transparenten Polyestertrager gegossen wurden und anschliessend der begossene Trager 
5 60 Minuten bei einer Temperatur von 35° C getrocknet wurde. 

Beispiele 

Beispiel 1 

10 

a) Herstellung einer wassrigen Dispersion von Aiuminiumoxid C mit einem Gehalt von 18 Gewichtsprozent AI^O^ 

[0081] 37.27 g Aiuminiumoxid C (erhaltlich bei DEGUSSA AG, Frankfurt/Main, Deutschland) mit einem Gehalt von 
96.6 % AI 2 0 3 wurden unter Ultraschallbehandlung bei einer Temperatur von 25° C in 162.73 g wassriger Essigsaure 
15 (2 %) dispergiert. 

b) Herstellung von Aluminiumoxid/hydroxid durch Hydrolyse von Aluminiumisopropoxid (Substanz aus Beispiel 1a) 
von EP Q'967'086 (ICH 286)) 

20 [0082] In einem Reaktionsgefass aus Glas wurden 360 g deionisiertes Wasser und 338 g Isopropanol vorgelegt. Bei 
einer Temperatur von 75° C wurden 153 g Aluminiumisopropoxid (erhaltlich bei Fluka Chemie AG, Buchs, Schweiz) 
zugegeben und das Gemisch bei einer Temperatur zwischen 75° C und 78° C wahrend 4 Stunden geruhrt. Nach der 
Erhdhung der Temperatur auf 95° C wurden 1.5 g 2-Hydroxypropionsaure zugegeben. Anschliessend wurde auf eine 
Temperatur zwischen 75° C und 78° C abgekuhlt und das Gemisch 48 Stunden unter Ruhren bei dieser Temperatur 

25 gehalten. Zum Schluss wurde die erhaltene kolloidale Losung im Vakuum eingedampft. Es wurden 43 g eines weissen 
Pulvers mit einem Gehalt von 75.2 % AI2O3 erhalten. Das R6ntgendiffraktionsspektrum entsprach Pseudobohmit der 
FormelAIOOH. 

c) Herstellung der Giesslosung •'<'--••■ • ~ *. 

30 ■ i 

[0083] 38.89 g der wassrigen Dispersion von Al 2 0 3 aus Beispiel 1a) wurden zusammen mit 3.99 g ICH 286 und 16 
g einer Losung von Polyvinylalkohol (7.5 %) bei einer Temperatur von 40° C unter Ultraschallbehandlung dispergiert 
und das Endgewicht mit deionisiertem Wasser auf 100 g eingestellt. 

[0084] Die Giesslosung enthalt Aiuminiumoxid C und ICH 286 im Gewichtsverhaltnis 70 : 30, beide als AlgOg be- 
35 rechnet. 

d) Guss 

[0085] 1 m 2 des begossenen Tragers enthalt 10 g anorganische Oxide, berechnet als AlgOg und 1.2 g Polyvinylal- 
40 kohol. 

Vergleichsbeispiel 1 C1 

[0086] An Stelle der Mischung von Aiuminiumoxid C und ICH 286 wurden in der Giessldsung von Beispiel 1c) 55.56 
45 g der wassrigen Dispersion von AI2O3 aus Beispiel 1a) verwendet. 1 m 2 des begossenen Tragers enthalt 10 g anor- 
ganische Oxide, berechnet als AI2O3, und 1 .2 g Polyvinylalkohol. 

Vergleichsbeispiel 1 C2 

50 [0087] An Stelle der Mischung von Aiuminiumoxid C und ICH 286 wurden in der Giessldsung von Beispiel 1c) 13.3 
g ICH 286 verwendet. 1 m 2 des begossenen Tragers enthalt 10 g anorganische Oxide, berechnet als AI2O3, und 1 .2 
g Polyvinylalkohol. 

Beispiele 2 - 5 

55 

[0088] In diesen Beispielen wurden die in Beispiel 1 verwendeten Substanzen Aiuminiumoxid C und ICH 286 in den 
in Tabelle 2 angegebenen Mengenverhaltnissen eingesetzt. 



10 



EP1 162 076 A1 



Tabelle 2 



Beispiel 


Mengenverhaltnis 


AJuminiumoxid C 


ICH 286 


2 


60 


40 


3 


50 


50 


4 


40 


60 


5 


30 


70 



Beispiel 6 

c Hersteltung der Giesslosung 

[0089] 13.3 g der wassrigen Dispersion von Al 2 0 3 aus Beispiel 1a) wurden zusammen mit 5.6 g Disperal® 100/2 
(erhaltlich bei CONDEA GmbH, Hamburg, Deutschland) in 0.96 g Essigsaure und 9.6 g einer Ldsung von Polyvinyl- 
alkohol (10 %) bei einer Temperatur von 40° C unter Ultraschallbehandlung dispergiert und das Endgewicht mit deio- 
nisiertem Wasser auf 80 g eingestellt. 

[0090] Die Giessldsung enthalt Aluminiumoxid C und Disperal® 1 00/2 im Gewichtsverhaltnis 30 : 70, beide als AlgOa 
berechnet. 

d Guss 

[0091] 1 m 2 des begossenen Tragers enthalt 8.5g anorganische Oxide, berechnet als AlgOg, und 1 .2 g Polyvinylal- 
kohol. 

Vergleichsbeispiel 6 CI 

c Herstellung der Giesslosung 

[0092] 8.0 g Disperal® 100/2 wurden bei einer Temperatur von 20° C unter Ultraschallbehandlung in 0.96 g Essig- 
saure und 56 g deionisiertem Wasser dispergiert und danach wurden 9.6 g einer Losung von Polyvinylalkohol (10 %) 
zugegeben, das Endgewicht mit deionisiertem Wasser auf 80 g eingestellt und die Losung nochmals 3 Minuten mit 
Ultraschall behandelt. 

d Guss 

[0093] 1 m 2 des begossenen Tragers enthalt 8.5 g anorganisches Oxid, berechnet als Al^, und 1 .2 g Polyvinylal- 
kohol. 

Vergleichsbeispiel 6 C2 

c Herstellung der Giessjgsung 

[0094] 37.8 g der wassrigen Dispersion von Al 2 0 3 aus Beispiel 1a) wurden zusammen mit 9.6 g einer Ldsung von 
Polyvinylalkohol (1 0 %) unter Ultraschallbehandlung dispergiert und das Endgewicht mit deionisiertem Wasser auf 80 
g eingestellt. 

d Guss 

[0095] 1 m 2 des begossenen Tragers enthalt 8.5 g anorganisches Oxid, berechnet als AI2O3, und 1 .2 g Polyvinylal- 
kohol. 
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Beispiel 7 

c Herstellung der Giesslosung 

5 [0096] 10.0 g Dispal® 14R25 (24.2 %ige wassrige Dispersion von Aluminiumoxid/hydroxid, erhaltlich bei Condea 
Vista, Houston, USA) wurden zusammen mit5.6 g Disperal® 1 00/2 bei einerTemperatur von 20° C in 0.96 g Essigsaure 
und 45 g deionisiertem Wasser unter Ultraschallbehandlung dispergiert. Nach Zugabe von 9.6 g einer Ldsung von 
Polyvinyialkohol (10 %) und dem Einstellen des Endgewichts auf 80 g mit deionisiertem Wasser wurde die Ldsung 
nochmals 3 Minuten mit Ultraschall behandelt. 

10 [0097] Die Giesslosung enthalt Dispal® 1 4R25 und Disperal® 1 00/2 im Gewichtsverhaitnis 36 : 64, beide als AfeC^ 
berechnet. 

d Guss 

is [0098] 1 m 2 des begossenen Tragers enthalt 10 g anorganische Oxide, berechnet als AI2O3, und 1 .2 g Polyvinyial- 
kohol. 

Vergleichsbeispiel 7 C1 

20 c Herstellung der Giesslosung 

[0099] 33.3 g Dispal® 14R25 wurden bei einer Temperatur von 20° C in 0.96 g Essigsaure und 45 g deionisiertem 
Wasser unter Ultraschallbehandlung dispergiert. Nach Zugabe von 9.6 g einer Ldsung von Polyvinyialkohol (10 %) 
und dem Einstellen des Endgewichts auf 80 g mit deionisiertem Wasser wurde die Ldsung nochmals 3 Minuten mit 
25 Ultraschall behandelt. 

d Guss 

[0100] 1 m 2 des begossenen Tragers enthalt 10 g anorganisches Oxid, berechnet als AfeO^ und 1 .2 g Polyvinylal- 
30 kohol. 

Beispiel 8 

a) Herstellung einer wassrigen Dispersion von positiv geladenem SiO^ (12 Gewichtsprozent SiO? (pos)) 

35 

[0101] Diese Dispersion wurde gemass der Vorschrift des Patents US 3'007'878 hergestellt: 
[0102] 1.97 g Aluminiumchlorhydrat der Formel AI 2 (OH) 5 CI • 2.5 H 2 0 (Locron, erhaltlich bei Clariant AG, Muttenz, 
Schweiz) wurde bet einer Temperatur von 20° C unter ROhren in 85 g deionisiertem Wasser geldst. Anschliessend 
wurde die Ldsung auf eine Temperatur von 40° C aufgeheizt, 12 g Aerosil 200 (Si0 2 mit einem isoelektrischen Punkt 
40 bei pH 2.0, erhaltlich bei DEGUSSA AG, Frankfurt/Main, Deutschland) wurden zugegeben, das Gemisch unter Ultra- 
schallbehandlung dispergiert und zum Schluss filtriert. Die entstandene Losung enthalt 12 Gewichtsprozent an positiv 
geladenem Si0 2 mit einem isoelektrischen Punkt bei pH 9.1 (Bestimmung durch akustophoretische Messung). 

c) Herstellung der Giesslosung 

45 

[0103] 14.41 g der wassrigen Dispersion von positiv geladenem Si0 2 aus Beispiel 8a) wurden zusammen mit 9.61 
g der wassrigen Dispersion von Al 2 0 3 aus Beispiel 1a) und 7.14 g Dispal® 14R25 (24 %ige wassrige Dispersion) unter 
Ruhren bei einer Temperatur von 20° C dispergiert. Nach Aufheizen auf eine Temperatur von 40° C wurden 12.1 g 
ICH 286 und 20.8 g einer Losung von Polyvinyialkohol (7.5 %) zugegeben und die Losung nach Einstellung des End- 
50 gewichts mit deionisiertem Wasser auf 100 g unter Ultraschallbehandlung dispergiert. 

[0104] Die Giesslosung enthalt die Substanzen Aluminiumoxid C , Dispal® 4R25, ICH 286 und positiv geladenes 
Siliziumdioxid im Gewichtsverhaitnis 10 : 10 : 70 : 10. 

d) Guss 

55 

[0105] 1 m 2 des begossenen Tragers enthalt 17.3 g an anorganischen Substanzen und 1.56 g Polyvinyialkohol. 
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Vergleichsbeispiel 8 C1 

c Herstellung der Giesslosung 

s [0106] 17.3 g ICH 286 wurden bei 40° C in 6.8 g Essigsaure und 40 g deionisiertem Wasser unter Ultraschallbe- 
handlung dispergiert Anschliessend wurden 20.8 g einer L6sung von Polyvinylalkohol (7.5 %) zugegeben und das 
Endgewichts mit deionisiertem Wasser auf 100 g eingesteltt. 

d Guss 

10 

[0107] 1 m 2 des begossenen Tragers enthalt 17.3 g an anorganischen Substanzen und 1 .56 g Polyvinylalkohol. 
Beispiele 9-12 

1$ [0108] In den Giessldsungen wurden die in Beispiel 8 verwendeten Substanzen Aluminiumoxid C , Dispa® 14R25, 
ICH 286 und positiv geladenes Siliziumdioxid in den in Tabelle 3 angegebenen Verhaltnissen verwendet. 



Tabelle 3 



Beispiel 


Mengenvemaltnis 


Aluminiumoxid C 


DispaKfs) 


ICH 286 


Si0 2 (pos) 


9 






80 


20 


10 






90 


10 


11 


10 




80 


10 


12 




10 


80 


10 



Beispiel 13 

30 

a) Herstellung einer kolloidalen wassrigen Dispersion von Imogolit (0.6 Gewichtsprozent) 

[0109] Diese Dispersion wurde gemass der Vorschrift in Journal of Colloid and Interface Science 21 6 t 429 (1999) 
hergestellt. 

35 

c) Herstellung der Giesslosung 

[01 10] 50 g der wassrigen Dispersion von Imogolit aus Beispiel 1 3a) wurden unter Ruhren bei 20° C in 1 .2 g Essig- 
saure und 2.8 g deionisiertem Wasser dispergiert. Nach Aufheizen auf 40° C wurden 1 7.29 g ICH 286 und 20.8 g einer 
40 L6sung von Polyvinylalkohol (7.5 %) zugegeben und die Ldsung nach Einstellung des Endgewichts mit deionisiertem 
Wasser auf 1 00 g unter Ultraschallbehandlung dispergiert. Die Giessl6sung enthalt ICH 286 und Imogolit im Gewichts- 
verhartnis 97.7 : 2.3. 

d) Guss 

45 

[0111] 1m 2 des begossenen Tragers enthalt 17.3 g an anorganischen Substanzen und 1 .56 g Polyvinylalkohol. 

Beispiel 14 

50 c) Herstellung der Giesslosung 

[0112] 50 g der wassrigen Dispersion von Imogolit aus Beispiel 13a) wurden unter Ruhren bei 20° C in 7.87 g Es- 
sigsaure (17.65 %) und 0.9 g deionisiertem Wasser dispergiert. Nach Aufheizen auf 40° C wurden 12.94 g Alumini- 
umoxid C und 20.8 g einer Ldsung von Polyvinylalkohol (7.5 %) zugegeben und die Losung nach Einstellung des 
55 Endgewichts mit deionisiertem Wasser auf 100 g unter Ultraschallbehandlung dispergiert. 

[0113] Die Giessl6sung enthalt Aluminiumoxid C und Imogolit im Gewichtsverhaltnis 97.7 : 2.3. 
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d) Guss 

[0114] 1 m 2 des begossenen Tragers enthalt 13.24 g an anorganischen Substanzen und 1 .50 g Polyvinylalkohol. 
5 Vergleichsbeispiel14C1 
c Hersteliung der Giesslosung 

[01 1 5] 1 2.94 g Aluminiumoxid C wurden bei einer Temperatur von 40° C in 7.87 g Essigsaure (1 7.65 %) und 50.9 g 
io deionisiertem Wasser unter Ultraschallbehandlung dispergiert. Anschliessend wurden 20.0 g einer Losung von Poly- 
vinylalkohol (7.5 %) zugegeben, das Endgewicht mit deionisiertem Wasser auf 1 00 g eingestellt und die Ldsung noch- 
. mals 3 Minuten mit Ultraschall behandelt. 

d Hersteliung des Gusses 

15 

[0116] 1 m 2 des begossenen Tragers enthatt 12.94 g an anorganischen Substanzen und 1 .50 g Polyvinylalkohol. 
BeispieMS 

20 b) Hersteliung von mit Lanthan dotiertem Aluminiumoxid/hydroxid (2.2 Molprozent bezogen auf AMD q ) (Substanz a us 
Beispiel 1a) von EP Q'875'394 (ICH 277)) 

[01 17] 50g des Aluminiumoxid/hydroxids Disperal® 100/2 wurden unter guter mechanischer Ruhrung bei einer Tem- 
peratur von 20° C in 948g bidestilliertem Wasser wahrend 15 Minuten dispergiert Danach wurde die Temperatur auf 
25 90° C erhdht und anschliessend wurde 15 Minuten bei dieser Temperatur weitergeruhrt. Dann wurden 2.04 g UCI3 
(erhaltlich bei Fluka Chemie AG, Buchs, Schweiz) als Festsubstanz zugegeben und es wurde wahrend 120 Minuten 
weitergeruhrt. Der Festkorper wurde abfiltriert, dreimal mit bidestilliertem Wasser gewaschen und bei 11 0° C getrock- 
net. 

30 c) Hersteliung der Giessl&sung 

[0118] 44.41 g der wassrigen Dispersion von AI 2 0 3 aus Beispiel 1a) wurden zusammen mit 2.66 g ICH 277 und 16 
g einer Losung von Polyvinylalkohol (7.5 %) bei einer Temperatur von 40° C unter Ultraschallbehandlung dispergiert 
und das Endgewicht mit deionisiertem Wasser auf 1 00 g eingestellt. 
35 [0119] Die Giesslosung enthalt Aluminiumoxid C und ICH 277 (mit Lanthan dotiertes Aluminiumoxid/hydroxid) im 
Gewichtsverhaltnis 80 : 20, beide als Al^ berechnet. 

d) Guss 

40 [0120] 1 m 2 des begossenen Tragers enthalt 10 g anorganische Oxide, berechnet als AlgO^ und 1 .2 g Polyvinylal- 
kohol. 

Verglelchsbeispiel 15 C1 

45 [01 21 ] An Stelle der Mischung von 1 7.3 g ICH 286 wurden in der Giessl6sung von Beispiel 8 C1 1 7.3 g ICH 277 (mit 
Lanthan dotiertes Aluminiumoxid/hydroxid) verwendet. 1 m 2 des begossenen Tragers enthalt 1 0 g anorganische Oxide, 
berechnet als Al^, und 1 .2 g Polyvinylalkohol. . 

Beispiel 16 

50 

a) Hersteliung einer wassrigen Dispersion von positiv geladenem SiQ? (24 Gewichtsprozent SiO? (pos)) 

[0122] 24 g Aerosil 200 wurden bei einer Temperatur von 20° C unter Ruhren in 72 g wassriger Essigsaure (2.78 
%) gelost. Danach wurden 3.94 g Aluminiumchlorhydrat der Formel Al^OH^CI • 2.5 H 2 Q zugegeben und das Ge- 
55 samtgewicht auf 100 g eingestellt. Die entstandene Losung enthalt 24 Gewichtsprozent an positiv geladenem SiC^. 
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c) Herstellung der Giesslosung 

[0123] 45.83 g der wassrigen Dispersion von Imogolit aus Beispiel 13a) wurden unter Ruhren mit 27.08 g der wass- 
rigen Dispersion von positiv geladenem Si0 2 aus Beispiel 16a) bei einer Temperatur von 40° C gemischt Anschlies- 
5 send wurden 23.4 g einer Losung von Polyvinylalkohol (7.5 %) zugegeben und die Losung nach Einstellung des End- 
gewichts mit deionisiertem Wasser auf 100 g unter Ultraschallbehandlung dispergiert. 
[0124] Die Giesslosung enthalt positiv geladenes SiOg und Imogolit im Gewichtsverhaltnis 96 : 4. 

d) Guss 

10 

[0125] 1 m 2 des begossenen Tragers enthalt zusammen 6.5 g an positiv geladenem Si0 2 und Imogolit sowie 1.75 
g Polyvinylalkohol. 

Vergleichsbeispiel 16 C1 

15 

c Herstellung der Giesslosung 

[0126] 27.08 g der wassrigen Dispersion von positiv geladenem Si0 2 aus Beispiel 16a) wurden unter Ruhren bei 
einer Temperatur von 40° C mit 23.4 g einer Ldsung von Polyvinylalkohol (7.5 %) gemischt. Die Losung wurde nach 
20 Einstellung des Endgewichts mit deionisiertem Wasser auf 1 00 g mit Ultraschall behandelt. 

d Guss 

[0127] 1 m 2 des begossenen Tragers enthalt 6.5 g positiv geladenes Si02 und 1 .75 g Polyvinylalkohol. 

25 

Beispiel 17 

c Herstellung der Giesslosung 

30 [0128] 8.87 g der wassrigen Dispersion von Al 2 0 3 aus Beispiel 1a) wurden zusammen mit 26.45 g Dispal® ; 1 4R25 
gemischt, 9.6 g einer Losung von Polyvinylalkohol (10 %) bei einer Temperatur von 40° C wurden zugefugt und das 
Gemisch nach Einstellung des Endgewichts mit deionisiertem Wasser auf 80 g mit Ultraschall behandelt. 
[01 29] Die Giesslosung enthalt Aluminiumoxid C und Dispal® 1 4R25 im Gewichtsverhaltnis 30 : 70, beide als A^C^ 
berechnet. 

35 

d Guss 

[0130] 1 m 2 des begossenen Tragers enthalt 10 g anorganische Oxide, berechnet als A^O^ und 1 .2 g Polyvinylal- 
kohol. 

40 

Beispiel 18 

c) Herstellung der Giesslosung 

45 [01 31 ] 1 4.41 g der wassrigen Dispersion von positiv geladenem Si0 2 aus Beispiel 8a) wurden zusammen mit 64.26 
g Dispal® 14R25 unter Ruhren bei einer Temperatur von 20° C gemischt. Anschliessend wurden 20.8 g einer Losung 
von Polyvinylalkohol (7.5 %) zugegeben und die Losung nach Einstellung des Endgewichts mit deionisiertem Wasser 
auf 100 g nochmals mit Ultraschall behandelt. 

[0132] Die Giesslosung enthalt die Substanzen Dispal® 14R25 und positiv geladenes Siliziumdioxid im Gewichts- 
so verhaltnis 90 : 10. 

d) Guss 

[0133] 1 m 2 des begossenen Tragers enthalt 17.3 g an anorganischen Substanzen, und 1 .56 g Polyvinylalkohol. 

55 



15 



EP1 162 076 A1 



Vergleichsbeispiel 18 C1 

c Herstellung der Giesslosung 

[0134] 71 .5 g Dispal® 14R25 wurden bei einerTemperatur von 20° C in 2.14 g Essigsaure und 5.56 g deionisiertem 
Wasser unter Ultraschallbehandlung dispergiert. Nach Zugabe von 20.8 g einer Losung von Polyvinylalkohol (7.5 %) 
und dem Einstellen des Endgewichts auf 100 g mit deionisiertem Wasser wurde die Losung nochmals 3 Minuten mit 
Ultraschatl behandelt. 

d Guss 

[0135] 1 m 2 des begossenen Tragers enthalt 17.3 g anorganisches Oxid und 1.56 g Polyvinylalkohol. 
Beispiel 19 

c) Herstellung der Giesslosung 

[0136] 48.75 g der wassrigen Dispersion von positiv geladenem Si0 2 aus Beispiel 8a) wurden zusammen m'rt 2.69 
g Dispal® 14R25 und 1 1 .1 6 g deionisiertem Wasser unter Ruhren bei einer Temperatur von 20° C gemischt Anschlies- 
send wurde das Gemisch auf eine Temperatur von 40° C erhitzt, 23.4 g einer L6sung von Polyvinylalkohol (7.5 %) 
zugegeben und die L6sung nach Einstellung des Endgewichts mit deionisiertem Wasser auf 1 00 g nochmals mit Ul- 
traschall behandelt. 

[0137] Die Giesslosung enthalt die Substanzen Dispal® 14R25 und positiv geladenes Siliziumdioxid im Gewichts- 
verhaltnis 10 : 90. 

d) Guss 

[0138] 1 m 2 des begossenen Tragers enthalt 6.5 g an anorganischen Substanzen und 1 .75 g Polyvinylalkohol. 
Vergleichsbeispiel 19 C1 ^ 

c) Herstellung der Giesslosung 

[0139] 54.17 g der wassrigen Dispersion von positiv geladenem Si0 2 aus Beispiel 8a) wurden mit 19.43 g deioni- 
siertem Wasser unter Ruhren bei einer Temperatur von 20° C gemischt. Anschliessend wurde das Gemisch auf eine 
Temperatur von 40° C erhitzt, 23.4 g einer Losung von Polyvinylalkohol (7.5%) zugegeben und die Losung nach Ein- 
stellung des Endgewichts mit deionisiertem Wasser auf 100 g nochmals mit Ultraschall behandelt. 

d) Guss 

[0140] 1 m 2 des begossenen Tragers enthalt 6.5 g an anorganischen Substanzen und 1 .75 g Polyvinylalkohol. 
Beispiel 20 

c) Herstellung der Giesslosung 

[0141] 43.33 g der wassrigen Dispersion von positiv geladenem Si0 2 aus Beispiel 8a) wurden zusammen mit 7.23 
g der wassrigen Dispersion von Al 2 0 3 aus Beispiel 1a) und 11.16 g deionisiertem Wasser unter Ruhren bei einer 
Temperatur von 20° C gemischt. Anschliessend wurde das Gemisch auf eine Temperatur von 40° C erhitzt, 23.4 g 
einer Ldsung von Polyvinylalkohol (7.5%) zugegeben und die Losung nach Einstellung des Endgewichts mit deioni- 
siertem Wasser auf 100 g mit Ultraschall behandelt. 

[01 42] Die Giesslosung enthalt die Substanzen Aluminiumoxid C und positiv geladenes Siliziumdioxid im Gewichts- 
verhaltnis 20 : 80. 

d) Guss 

[0143] 1 m 2 des begossenen Tragers enthalt 6.5 g an anorganischen Substanzen und 1 .75 g Polyvinylalkohol. 
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Vergleichsbeispie! 20 C1 

c) Herstellung der Giesslosung 

5 [0144] 54.1 7 g der wassrigen Dispersion von positiv geladenem Si0 2 aus Beispiel 8a) wurden bei einer Temperatur 
von 40° C mit 23.4 g einer Ldsung von Polyvinylalkohol (7.5%) gemischt. Anschliessend wurde die Losung nach Ein- 
stellung des Endgewichts mit deionisiertem Wasser auf 100 g mit Ultraschall behandelt. 

d) Guss 

10 

[01 45] 1 m 2 des begossenen Tragers enthalt 6.5 g positiv geladenes Siliziumdioxid und 1 .75 g Polyvinylalkohol. 

Beispiel 21 

is c) Herstellung der Giesslosung 

[01 46] 1 0.83 g der wassrigen Dispersion von positiv geladenem Si0 2 aus Beispiel 8a) wurden zusammen mit 28.92 
g der wassrigen Dispersion von AI2O3 aus Beispiel 1 a) und 11.16 g deionisiertem Wasser unter Ruhren bei einer 
Temperatur von 20° C gemischt Anschliessend wurde das Gemisch auf eine Temperatur von 40° C erhitzt, 23.4 g 
20 einer L6sung von Polyvinylalkohol (7.5%) zugegeben und die Losung nach Einstellung des Endgewichts mit deioni- 
siertem Wasser auf 100 g mit Ultraschall behandelt. 

[0147] Die Giesslosung enthalt die Substanzen Aluminiumoxid C und positiv geladenes Siliziumdioxid im Gewichts- 
verhaltnis 80 : 20. 

25 d) Guss 

[01 48] 1 m 2 des begossenen Tragers enthalt 6.5 g an anorganischen Substanzen und 1 .75 g Polyvinylalkohol. 
Vergleichsbeispiel 21 C1 

30 

c) Herstellung der Giesslosung 

[0149] 36.15 g der wassrigen Dispersion von AlgOg aus Beispiel 1a) und 11 .16 g deionisiertes Wasser wurden unter 
Ruhren bei einer Temperatur von 20° C gemischt. Anschliessend wurde das Gemisch auf eine Temperatur von 40° C 
35 erhitzt, 23.4 g einer Losung von Polyvinylalkohol (7.5%) zugegeben und die Ldsung nach Einstellung des Endgewichts 
mit deionisiertem Wasser auf 100 g mit Ultraschall behandelt. 

d) Guss 

40 [0150] 1 m 2 des begossenen Tragers enthalt 6.5 g Aluminiumoxid C und 1 .75 g Polyvinylalkohol. 
Beispiel 22 

c) Herstellung der Giesslosung 

45 

[0151] 4.86 g einer wassrigen Dispersion von Snowtex® Up (20.3%, erhaltlich bei Nissan Chemical Industries Ltd., 
Tokio, Japan) wurden zusammen mit 1 8.05 g ICH 286, 1 .2 g Essisaure und 11 .16 g deionisiertem Wasser unter Ruhren 
bei einer Temperatur von 20° C gemischt. Anschliessend wurde das Gemisch auf eine Temperatur von 40° C erhitzt, 
22.84 g einer Ldsung von Polyvinylalkohol (7.5%) zugegeben und die Losung nach Einstellung des Endgewichts mit 
50 deionisiertem Wasser auf 1 00 g mit Ultraschall behandelt. 

[0152] Die Giesslosung enthalt die Substanzen ICH 286 und Snowtex® Up (negativ geladenes Siliziumdioxid) im 
Gewichtsverhaltnis 95 : 5. 

d) Guss 

55 

[0153] 1 m 2 des begossenen Tragers enthalt 19.5 g an anorganischen Substanzen und 1.71 g Polyvinylalkohol. 



17 



EP1 162 076 A1 



Vergteichsbeispiel 22 C1 

c) Herstellung der Giesslosung 

5 [0154] 19 g ICH 286, 1.2 g Essigsaure und 40 g deionisiertes Wasser wurden unter Ruhren bei einer Temperatur 
von 20° C gemischt. Anschliessend wurde das Gemisch auf eine Temperatur von 40° C erhitzt, 22.84 g einer Ldsung 
von Potyvinylalkohol (7.5%) zugegeben und die Losung nach Einstellung des Endgewichts mrt deionisiertem Wasser 
auf 100 g mit Ultraschall behandelt. 

10 d) Guss 

[0155] 1 m 2 des begossenen Tragers enthalt 19.5 g ICH 286 und 1.71 g Polyvinylalkohol. 
Vergteichsbeispiel 22 C2 

15 

c) Herstellung der Giesslosung 

[01 56] 49.26 g der wassrigen Dispersion von Snowtex® Up, 1 .2 g Essigsaure und 20 g deionisiertes Wasser wurden 
unter Ruhren bei einer Temperatur von 20° C gemischt. Anschliessend wurde das Gemisch auf eine Temperatur von 
20 40° C erhitzt, 22.84 g einer Ldsung von Polyvinylalkohol (7.5%) zugegeben und die Ldsung nach Einstellung des 
Endgewichts mit deionisiertem Wasser auf 100 g mit Ultraschall behandelt. 

d) Guss 

25 [0157] 1 m 2 des begossenen Tragers enthalt 19.5 g Snowtex® Up und 1 .71 g Polyvinylalkohol. 
Belspiel 23 

c) Herstellung der Giessldsung U 

30 

[0158] 54.17 g der wassrigen Dispersion von positiv geladenem SiO z aus Beispiel 8a) wurden bei einer Temperatur 
von 40° C mit 33.8 g einer Ldsung von Polyvinylalkohol (7.5%) gemischt. Anschliessend wurde die Ldsung nach Ein- 
stellung des Endgewichts mit deionisiertem Wasser auf 100 g mit Ultraschall behandelt. 

35 d) Guss 

[0159] 100 g / m 2 der obigen Giessl6sung wurden wie ublich auf einen durchsichtigen Polyestertrager gegossen. 
Darauf wurden 100 g / m 2 der Giesslosung aus Beispiel 8c) als Oberguss aufgetragen. 
[0160] 1 m 2 des Untergusses enthalt 6.5 g positiv geladenes Siliziumdioxid und 2.53 g Polyvinylalkohol. 
40 [0161] 1 m 2 des Obergusses enthalt 17.3 g an anorganischen Substanzen und 1 .56 g Polyvinylalkohol. 

Ergebnisse 

Beisplele 1 - 5 

45 

[0162] Die Ergebnisse zur Bildhomogenitat und zum Farbausbluten der Mischungen von Aluminiumoxid C und ICH 
286 (Substanz aus Beispiel 1a) von EP 0 , 967'086) sind in Tabelle 5 zusammengestellt. 



Tabelle 5 



Beispiel Nr. 


System 


Bildhomogenitat 


Farbausbluten 


1 


70 % Aluminumoxid C 30 % ICH 286 


8 


4 


2 


60 % Aluminumoxid C 40 % ICH 286 


8 


5 



55 
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O cnial Kir 
DciSpiSI INI. 


oyoiem 


Diiunomogeriiuu 


rdlUaUbUIUlcl 1 


3 


50 % Aluminumoxid C 50 % ICH 286 


7 


5 


4 


40 % Aluminumoxid C 60 % ICH 286 


0 


5 


5 


30 % Aluminumoxid C 70 % ICH 286 


7 


5 


1 C1 


100 % Aluminumoxid C 


4 


5 


1 C2 


100% ICH 286 


9 


5 



[0163] Den Ergebnissen a us Tabelle 5 ist sofort zu entnehmen, dass die optimale Mischung von Aluminiumoxid C 
und ICH 286 (Beispiel 4) eine viel bessere Bildhomogenitat zeigt als die beiden Vergleichsbeispiele 1 C1 und 1 C2, 
die jeweils nur eine der beiden Komponenten enthalten. 

[01 64] Die Schichten der Beispiele 1 — 5 sind wesentlich transparenter als die Schicht von Vergleichsbeispiel 1 C1 . 
Beispiel 6 

[0165] Die Ergebnisse zur Bildhomogenitat und zum Farbausbluten der Mischung von Aluminiumoxid C und Dispe- 
ral® 1 00/2 sind in Tabelle 6 zusammengestellt. 



Tabelle 6 



Beispiel Nr. 


System 


Bildhomogenitat 


Farbausbluten 


6 


30 % Aluminumoxid C 70 % Disperal® 100/2 


11 


4 


6C1 


100% DisperaKE) 100/2 


17 


4 


6C2 


100 % Aluminumoxid C 


14 


2 



[01 66] Den Ergebnissen aus Tabelle 6 ist sofort zu entnehmen, dass die Mischung von Aluminiumoxid C und Dispe- 
30 ral® 100/2 (Beispiel 6) eine bessere Bildhomogenitat zeigt als beide Vergleichsbeispiele 6 C1 und 6 C2, die jeweils 
nur eine der beiden Komponenten enthalten. Insbesondere sind die Bildhomogenitat und das Farbausbluten mit der 
Mischung von Aluminiumoxid C und DisperaKS) 1 00/2 (Beispiel 6) viel besser als mit Aluminumoxid C allein (Vergleichs- 
beispiel 6 C2). 

[0167] Die Schicht von Beispiel 6 ist wesentlich transparenter als die Schicht von Vergleichsbeispiel 6 C2. 

35 

Beispiei 7 

[01 68] Die Ergebnisse zur Bildhomogenitat und zum Farbausbluten der Mischung von DisperaKS) 1 00/2 und Dispal® 
14R25 sind in Tabelle 7 zusammengestellt 

40 

Tabelle 7 



Beispiel Nr. 


System 


Bildhomogenitat 


Farbausbluten 


7 


64 % DisperaKS) 100/2 36 % Dispal® 14R25 


12 


4 


7C1 


100 %Disperal® 100/2 


24 


2 


7C2 


100 % Dispal® 14R25 


50 


1 • 



[01 69] Den Ergebnissen aus Tabelle 7 ist sofort zu entnehmen, dass die Mischung von Dispal® 1 4R25 und Disperal® 
so 100/2 (Beispiel 7) eine viel bessere Bildhomogenitat und ein wesentlich geringeres Farbausbluten zeigt als die beiden 
Vergleichsbeispiele 7 C1 und 7 C2, die jeweils nur eine der beiden Komponenten enthalten. 

Beispiele 8 -12 

55 [01 70] Die Ergebnisse zur Bildhomogenitat und zum Farbausbluten der Mischungen von Aluminiumoxid C, ICH 286 
(Substanz aus Beispiel 1a) von EP 0'967'086), Dispal® 14R25 und positiv geladenem Siliziumdioxid Si0 2 sind in 
Tabelle 8 zusammengestellt. 
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Tabelle 8 



Beispie! Nr. 


SystGm 


DUunomogenriai 


raiDciUbUIUlcn 


Q 
O 


70% If^W 9ftfi 10% Alnminiiimnxiri C 10% DiSDaKS) 14R95 10 

% Si0 2 (pos) 


4 


5 


9 


80 % ICH 286 20 % Si0 2 (pos) 


5 


5 


10 


90 % ICH 286 10 % Si0 2 (pos) 


5 


5 


11 


80 % ICH 286 10 % Aluminiumoxid C 10 % SlOg (pos) 


5 


5 


12 


80 % ICH 286 10% Dispal® 14R25 10 % SiCfe (pos) 


5 


5 


8C1 


100% ICH 286 


9 


5 



'5 10171] Den Ergebnissen aus Tabelle 8 ist sofort zu entnehmen, dass alle gepruften Mischungen von ICH 286, Alu- 
miniumoxid C, Dispal® 14R25 und Si0 2 {pos) (Beispiele 8-12) eine bessere Bildhomogenitat zeigen als das Ver- 
gfeichsbeispiele 8 C1 , das nur ICH 286 enthalt. 

Beispiel 13 

20 

[0172] Die Ergebnisse zur Bildhomogen'rtat und zum Farbausbluten der Mischung von ICH 286 (Substanz aus Bei- 
spiel 1a) von EP 0/967*086) und Imogolit sind in Tabelle 9 zusammengestellt. 



Tabelle 9 



Beispiel Nr. 


System 


Bildhomogenitat 


Farbausbluten 


13 


97.7 % ICH 286 2.3 % Imogolit 


6 


5 


1 C1 


100% ICH 286 


9 


5 



30 [0173] Den Ergebnissen aus Tabelle 9 ist sofort zu entnehmen, dass die Mischung von ICH 286 (Substanz aus 
Beispiel 1a) von EP 0'967'086) und Imogolit einS bessere Bildhomogenitat zeigt als das Vergleichsbeispiel 1 C1 , das 
allein ICH 286 enthalt. 

Beispiel 14 

35 

[0174] Die Ergebnisse zur Bildhomogenitat und zum Farbausbluten der Mischung von Aluminiumoxid C und Imogolit 
sind in Tabelle 1 0 zusammengestellt. 



Tabelle 10 



Beispiel Nr. 


System 


Bildhomogenitat 


Farbausbluten 


14 


97.7 % Aluminiumoxid C 2.3 % Imogolit 


2 


5 


14 C1 


1 00 % Aluminiumoxid C 


4 


5 



[0175] Den Ergebnissen aus Tabelle 1 0 ist sofort zu entnehmen, dass die Mischung von Aluminiumoxid C und Imo- 
golit eine bessere Bildhomogenitat zeigt als das Vergleichsbeispiel 14 C1 , das allein Aluminiumoxid C enthalt. 
[0176] Die Schicht von Beispiel 14 ist wesentlich transparenter als die Schicht von Vergleichsbeispiel 14 C1 und 
zeigt eine deutlich geringere Tendenz zur Rissbildung. 

50 Beispiel 15 

[0177] Die Ergebnisse zur Bildhomogenitat und zum Farbausbluten der Mischung von ICH 277 (Substanz aus Bei- 
spiel 1 a) von EP 0*875'394) und Aluminiumoxid C sind in Tabelle 11 zusammengestellt. 

55 
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Tabelle 11 



Beispiel Nr. 


System 


Bildhomogenitat 


Farbausbluten 


15 


20 % Aluminiumoxid C 80 % ICH 277 


5 


5 


15 C1 


100%ICH 277 


8 


5 



[0178] Den Ergebnissen aus Tabelle 11 1st sofort zu entnehmen, dass die Mischung von Aluminiumoxid C und ICH 
277 eine bessere Bildhomogenitat zeigt als das Vergleichsbeispiel 15 C1 , das aiiein ICH 277 (Substanz aus Beispiel 
1a) von EP 0 , 875'394) enthalt. 

Beispiel 16 

[0179] Die Ergebnisse zur Bildhomogenitat und zum Farbausbluten der Mischung von positiv geladenem Silizium- 
dioxid Si0 2 (pos) und Imogotit sind in Tabelle 12 zusammengestellt. 



Tabelle 12 



Beispiel Nr. 


System 


Bildhomogenitat 


Farbausbluten 


16 


96 % Si0 2 (pos) 4 % Imogofrt 


5 


5 


16C1 


100%SiO 2 (pos) 


12 


5 



[0180] Den Ergebnissen aus Tabelle 12 ist sofort zu entnehmen, dass die Mischung von positiv geladenem Silizi- 
umdioxid Si0 2 (pos) und Imogolit eine viel bessere Bildhomogenitat zeigt als das Vergleichsbeispiel 1 5 C1 , das allein 
positiv geladenes Siliziumdioxid enthalt. 

[0181] Die Schicht von Beispiel 16 ist wesentlich transparenter als die Schicht von Vergleichsbeispiel 16 C1 und 
zeigt eine viel geringere Tendenz zur Rissbildung. 

Beispiel 17 

[01 82] Die Ergebnisse zur Bildhomogenitat und zum Farbausbluten der Mischung von Aluminiumoxid C und Dispal® 
1 4R25 sind in Tabelle 1 3 zusammengestellt. 

Tabelle 13 



Beispiel Nr. 


System 


Bildhomogenitat 


Farbausbluten 


17 


20 % Aluminiumoxid C 80 % Dispal® 14R25 


12 


2 


17 C1 


100 % Dispal® 14R25 


35 


1 



40 

[0183] Den Ergebnissen aus Tabelle 13 ist sofort zu entnehmen, dass die Mischung von Aluminiumoxid C und Dis- 
pal® 1 4R25 eine viel bessere Bildhomogenitat und weniger Farbausbluten zeigt als das Vergleichsbeispiel 1 7 C1 , das 
allein Dispal® 14R25 enthalt. 

45 Beispiel 18 

[0184] Die Ergebnisse zur Bildhomogenitat und zum Farbausbluten der Mischung von positiv geladenem Silizium- 
dioxid und Dispal® 14R25 sind in Tabelle 14 zusammengestellt. 



Tabelle 14 



Beispiel Nr. 


System 


Bildhomogenitat 


Farbausbluten 


18 


10 % Si0 2 (pos) 90 % Dispal® 14R25 


10 


4 


18 C1 


100 % Dispal® 14R25 


27 


2 



55 ~ ~ ^ ~ ~ """ — — — -— 

[0185] Den Ergebnissen aus Tabelle 14 ist sofort zu entnehmen, dass die Mischung von Si0 2 (pos) und Dispal® 
14R2 eine bessere Bildhomogenitat zeigt als das Vergleichsbeispiel 18 C1 , das allein Dispal® 14R2 enthalt. 
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[0186] Die Schicht von Beispiel 18 1st wesentlich transparenter als die Schicht von Vergleichsbeispiel 18 C1 und 
zeigt eine viel geringere Tendenz zur Rissbildung. 

Beispiel 19 

5 

[0187] Die Ergebnisse zur Bildhomogenitat und zum Farbausbluten der Mischung von positiv geladenem Silizium- 
dioxid und Dispal® 14R25 sind in Tabelle 15 zusammengestellt. 



Tabelle 15 



Beispiel Nr. 


System 


Bildhomogenitat 


Farbausbluten 


19 


90 % Si0 2 (pos) 10 % Dispal® 14R25 


9 


s i 


19 C1 


100%SiO 2 (pos) 


1 


5 i 



[0188] Die Schicht von Beispiel 19 ist viel transparenter als die Schicht von Vergleichsbeispiel 19 C1, die viele Mi- 
krorisse enthalt und deshalb fast undurchsichtig ist 

[0189] Den Ergebnissen a us Tabelle 15 ist zu entnehmen, dass die Mischung von Si0 2 (pos) und Dispal® 14R25 
eine schlechtere Bildhomogenitat zeigt als das Vergleichsbeispiel 1 9 C1 , das allein Si0 2 (pos) enthalt. Der Grund dafur 
sind die vielen Mikrorisse, in denen die Tinten gut aufgenommen werden. Ein solches Material ist aber als durchsich- 
tiges Material unbrauchbar. 



Beispiel 20 

[0190] Die Ergebnisse zur Bildhomogenitat und zum Farbausbluten der Mischung von positiv geladenem Silizium- 
dioxid und Aluminiumoxid C sind in Tabelle 16 zusammengestellt. 



Tabelle 16 



Beispiel Nr. 


System 


Bildhomogenitat 


Farbausbluten 


20 


80 % Si0 2 (pos) 20 % Aluminiumoxid C 


8 


5 


20 C1 


100%SiO 2 (pos) 


13 


3 



[01 91] Den Ergebnissen aus Tabelle 1 6 ist sofort zu entnehmen, dass die Mischung von Si0 2 (pos) und Aluminium- 
oxid C eine bessere Bildhomogenitat und weniger Farbausbluten zeigt als das Vergleichsbeispiel 20 C1, das allein 
Si0 2 (pos) enthalt. 

[01 92] Die Schicht von Beispiel 20 ist wesentlich transparenter als die Schicht von Vergleichsbeispiel 20 C1 . 



40 



Beispiel 21 

[0193] Die Ergebnisse zur Bildhomogenitat und zum Farbausbluten der Mischung von positiv geladenem Silizium- 
dioxid und Aluminiumoxid C sind in Tabelle 17 zusammengestellt. 



Tabelle 17 



Beispiel Nr. 


System 


Bildhomogenitat 


Farbausbluten 


21 


20 % Si0 2 (pos) 80 % Aluminiumoxid C 


3 


5 


21 C1 


100 % Aluminiumoxid C 


5 


5 



50 [01 94] Den Ergebnissen aus Tabelle 1 7 ist sofort zu entnehmen, dass die Mischung von SiO z (pos) und Aluminium- 
oxid C eine bessere Bildhomogenitat zeigt als das Vergleichsbeispiel 21 C1, das allein Aluminiumoxid C enthalt. 

Beispiel 22 



55 [0195] Die Ergebnisse zur Bildhomogenitat und zum Farbausbluten der Mischung von negativ geladenem Silizium- 
dioxid Snowtex® Up und ICH 286 (Substanz aus Beispiel 1a) von EP 0'967086) sind in Tabelle 1 8 zusammengestellt. 
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Tabelle18 



Beispiel Nr. 


System 


Bildhomogenitat 


Farbausbluten 


22 


5 % Snowtex® Up 95 % ICH 286 


7 


5 


22 C1 


100%ICH 286 


11 


3 


22 C2 


100%Snowtex®Up 


30 


1 



10 [01 96] Den Ergebnissen aus Tabelle 1 8 ist sofort zu entnehmen, dass die Mischung von negativ geladenem Silizi- 
umdioxid Snowtex® Up und ICH 286 (Substanz aus Beispiel 1 a) von EP O^rose) eine bessere Bildhomogenitat und 
wesentlich weniger Farbausbluten zeigt als die Vergleichsbeispiele 21 C1 und 22 C2 t die jeweils nur eine der beiden 
Mischungskomponenten enthalten. 

, 5 Beispiel 23 

[0197] Die Doppelschichten zeigten keine Trubung an der Schichtgrenze, unabhangig davon, ob die beiden Gies- 
slosungen einzeln nacheinander oder gemeinsam auf den Trager aufgebracht wurden. Nach dem Bedrucken war die 
Biidqualitat gleich wie bei einem Vergleichsguss mit doppelt aufgebrachtem Unterguss. Die Doppelschichten waren 
20 aber wesentlich transparenter als die doppelt aufgebrachte Schicht des Untergusses. 



Patentanspruche 

25 1 . Aufzeichnungsmaterial fur den Tintenstrahldruck, das auf einem Trager mindestens eine Tlntenaufnahmeschicht 
bestehend aus einem oder mehreren Bindemitteln und einer Mischung verschiedener wasserunldslicher, anorga- 
nischer Oxide der Elemente Aluminium oder Silizium, von Oxid/hydroxiden des Elements Aluminium oder von 
Aluminiumsiiikaten aufweist, dadurch gekennzeichnet, dass mindestens eines dieser Oxide, Oxid/hydroxide 
oder Silikate ein Porenvolumen > 40 ml / 1 0Og aufweist und in einer Menge von mindestens 8 % bezogen auf die ■ 

30 Gesamtmenge der wasserunloslichen, anorganischen Oxide, der Oxid/hydroxide oder der Aluminiumsilikate vor- 

handen ist, die Primarteilchen der Komponente mit dem grossten Volumen einen aquivalenten Kugeldurchmesser 
von weniger als 20 nm besitzen und die Primarteilchen der Komponente mit dem kleinsten Volumen einen aqui- 
valenten Kugeldurchmesser haben, der grosser als 1/20 des aquivalenten Kugeldurchmessers der Primarteilchen 
der Komponente mit dem grossten Volumen ist 

35 

2. Aufzeichnungsmaterial gemass Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet, dass mindestens eines dieser Oxide, 
Oxid/hydroxide oder Silikate mit einem Porenvolumen > 40 ml / 1 0Og in einer Menge von mindestens 40 % bezogen 
auf die Gesamtmenge der wasserunloslichen, anorganischen Oxide, Oxid/hydroxide oder Aluminiumsilikate vor- 
handen ist. 

40 

3. Aufzeichnungsmaterial gemass einem der Anspruche 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, dass die Primarteil- 
chen der Komponente mit dem grossten Volumen einen aquivalenten Kugeldurchmesser von weniger als 15 nm 
besitzen und die Primarteilchen der Komponente mit dem kleinsten Volumen einen aquivalenten Kugeldurchmes- 
ser haben, der grosser als 1/10 des aquivalenten Kugeldurchmessers der Primarteilchen der Komponente mit 

45 dem grCssten Volumen ist. 

4. Aufzeichnungsmaterial gemass den Anspruchen 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, dass eine der Komponenten 
der Mischung kugelfdrmig und eine andere plattchenfdrmig ist. 

so 5. Aufzeichnungsmaterial gemass den Anspruchen 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, dass eine der Komponenten 
der Mischung kugelformig und eine andere stabchenformig ist. 

6. Aufzeichnungsmaterial gemass den Anspruchen 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, dass eine der Komponenten 
der Mischung kugelformig und eine andere faserformig ist. 

55 

7. Aufzeichnungsmaterial gemass den Anspruchen 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, dass eine der Komponenten 
der Mischung plattchenfdrmig und eine andere faserfdrmig ist. 
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8. Autzeichnungsmaterial gemass den Anspruchen 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, dass eine der Komponenten 
der Mischung Aluminiumoxid/hydroxid und eine andere y- Oder 5- Aluminiumoxid ist 

9. Autzeichnungsmaterial gemass den Anspruchen 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, dass eine der Komponenten 
der Mischung Aluminiumoxid/hydroxid und eine andere Siliziumdioxid ist. 

10. Autzeichnungsmaterial gemass den Anspruchen 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, dass eine der Komponenten 
der Mischung T- Oder &- Aluminiumoxid und eine andere Siliziumdioxid ist. 

11. Autzeichnungsmaterial gemass den Anspruchen 9 Oder 10, dadurch gekennzeichnet, dass das Siliziumdioxid 
positiv geladen ist. 

12. Autzeichnungsmaterial gemass den Anspruchen 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, dass eine der Komponenten 
der Mischung T- Oder 5- Aluminiumoxid und eine andere Imogolit ist. 

13. Autzeichnungsmaterial gemass den Anspruchen 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, dass eine der Komponenten 
der Mischung positiv geladenes Siliziumdioxid und eine andere Imogolit ist. 

14. Autzeichnungsmaterial gemass den Anspruchen 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, dass eine der Komponenten 
der Mischung Aluminiumoxid/hydroxid und eine andere Imogolit ist. 

15. Autzeichnungsmaterial gemass einem der Anspruche 1 bis 9 Oder 13, dadurch gekennzeichnet, dass das Alu- 
miniumoxid/hydroxid die Elemente der Ordnungszahl 57 bis 71 in einer Menge zwischen 0.04 und 4.2 Motprozent 
bezogen auf AI2O3 enthalt. 

16. Autzeichnungsmaterial gemass einem der Anspruche 1 bis 13, dadurch gekennzeichnet, dass als Bindemittel 
Gelatine, Polyvinylalkohol, Derivate des Polyvinylalkohols, Polyvinylpyrrolidon Oder Mischungen dieser Verbin- 
dungen verwendet werden. - <■ ■ . 

17. Pigmenthaltige Beschichtungsmasse zur Herstellung einer Tlntenaufnahmeschicht fur ein Autzeichnungsmaterial 
fur den Tintenstrahldruck gemass den Anspruchen 1 bis 15. 
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